PATENTOVY SPIS

19) (21) Cislo prihlasky: 1998-1490

CESKA (22) Priblaseno:  13,05.1998
REPUBLIKA

(30) Prévo prednosti: 15.05.1997 GB 1997/9709762

(40) Zvefejnéno: 16.12.1998
(Véstnik & 12/1998)

(47) Udeleno:  14.06.04
(24) Oznémenf o ud&leni ve Vé&stniku: 18.08.2004
(Véstnik & 8/2004)

Ui
PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTVI

(11) Cisto dokumentu:

293 869

(13) Druh dokumentu: B6

)t CL:

CO09B 6712
C09D 17/00

(73) Majitel patentu:

CIBA SPECIALTY CHEMICALS HOLDING INC,,
Basel, CH

(72) Pivodce:
Langley Robert, Glasgow, GB
Kerwin Paul, Bridge of Weir, GB
Walls Arthur Stark, Kilmarnock, GB
Dykes Kenneth Grant, Glasgow, GB

(74) Zastupce:
Kubat Jan Ing., Ptistavn{ 24, Praha 7, 17000

(54) Nazev vyndlezu:
Zpiisob pFipravy koncentritu natérové hmoty
(57) Anotace:
Zpisob ptipravy koncentrétu nétérové hmoty spotivajici v
tom, Ze
(2) se surovy ftalocyanin kovu mele za zmen3eni velikosti jeho
¢astic a vzniku modifikovaného surového falocyaninu kovua
(b) smé&s modifikovaného surového falocyaninu kovu se hnéte
spolu s nosnou latkou natérové hmoty obsahujicf jedno nebo
vice rozpoust&del pro natérovou hmotu, pfitemZ mnostvi
ftalocyaninu kovu &ini 20 aZ 80 % hmotnostnich hnétené
smési a stfizny gradient ve hnétacim stupni (b) &ini od 300 do
20 000 s, za zisku koncentratu nat&rové hmoty obsahujici
ftalocyanin kovu v pigmentové formé dispergovany v nosné
latce natérové hmoty.

CZ 293869 B6



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 293869 B6

Zpiisob pripravy koncentratu nitérové hmoty

Oblast techniky

Vynalez se tyké zptsobu pfipravy koncentratu natérové hmoty, tj. disperse organického pigmen-
tu v nosné latce natérové hmoty, zejména v nosné latce pro natérové hmoty pro automobily nebo
stavebnictvi, obsahujici rozpoustédlo a poptipadé dalsi slozky, jako jsou pojiva a aditiva, pfi-
demZ tato disperse obsahuje 20 az 80 % hmotnostnich pigmentu a miZe byt fedéna, ¢imZ se
pridanim dal3i nosné latky natérové hmoty ziska kone&na natérova hmota.

Dosavadni stav techniky

Bézné zplsoby pfipravy natérovych hmot nebo koncentratd natérovych hmot obsahujicich pig-
menty na bazi ftalocyanint kovii vyzaduji, aby se surovy ftalocyanin kovu podrobil bud’ dlouho-
dobému mleti v kulovém mlynu nebo v hnétadi v pfitomnosti anorganické soli nebo rozpusténi
a znovuvysrazeni z koncentrované kyseliny sirové, znamém jako rozmichani s kyselinou na kasi,
nasledovanému dal$i Gpravou a izolaci, ¢imz se prevede surovy ftalocyanin kovu na pigmen-
tovanou formu, ktera se potom disperguje, obvykle dal$im mletim, v nosné latce natérové hmoty.

Podstata vynalezu

Nyni bylo s ptekvapenim zjist€no, Ze koncentraty natérovych hmot obsahujicich pigmentovany
ftalocyanin kovu lze ziskat bez potfeby dlouhodobého mleti a bez potieby pouZiti specidlnich
dispergacnich a fluidizacnich ¢inidel mletim surového ftalocyaninu kovu, €imZz se zmensi
velikost jeho €astic a potom hnétenim t&chto mensich &astic surového ftalocyaninu kovu spolu
s rozpoustédlovou slozkou natérové hmoty a popiipadé s pojivovou slozkou natérové hmoty. Tim
se lze vyhnout moZnym problémlim s Zivotnim prostfedim spojenym s pouZitim anorganické soli
jako pomocného mleciho Einidla a znaéné se snizi celkovd doba potfebna k tpravé surového
ftalocyaninu kovu na koncentrat natérové hmoty. Ze vzniklych koncentratl lze ziskat natérové
hmoty majici vynikajici dispergovatelnost, pevnost, lesk a tekutost.

Podstatou vynalezu je zpiisob ptipravy koncentratu natérové hmoty, ktery spoliva vtom, Ze

(a) se surovy ftalocyanin kovu mele za zmenSeni velikosti jeho €astic a vzniku modifikovaného
surového ftalocyaninu kovu a

(b) smé&s modifikovaného surového ftalocyaninu kovu se hnéte spolu s nosnou latkou nétérové
hmoty obsahujici jedno nebo vice rozpoustédel pro natérovou hmotu, pfi¢emz mnoZzstvi ftalo-
cyaninu kovu &ini 20 az 80 % hmotnostnich hnétené smési a stfizny gradient ve hnétacim stupni
(b) &ini od 300 do 20 000 s”, za zisku koncentritu natérové hmoty obsahujici ftalocyanin kovu
v pigmentové formé dispergovany v nosné latce natérové hmoty.

Mleci stupeit (a) se s vyhodou provadi v kulovém mlynu, i kdyZz v piipadé potieby lze pouzit
i dalsf mleci zatizeni majici podobny u¢inek, naptiklad zatizeni pro roztirani. V mlecim stupni je
surovy ftalocyanin kovu vyhodné ve smési s pryskyfici a/nebo s organickou kapalinou. Prysky-
fici mize byt pryskyfice bézné pouzivana jako pryskyfi€na nebo pojivova slozka koncentratu
natérové hmoty, nebo pryskyfice kompatibilni s takovou slozkou a s ostatnimi slozkami koncent-
ratu natérové hmoty, ktery se mé vyrobit. Jako piiklady vhodnych pryskyfic v piipadé vyroby
koncentratu natérové hmoty na bézi olejového koncentratu Ize uvést alkydové pryskyfice s riiz-
nym obsahem oleje, jak modifikované tak nemodifikované, akrylové pryskyfice, celulozové prys
kyfice, epoxidové pryskyfice, samotné nebo jako estery, melaminové pryskytice, fenolické prys-
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kytice, polyesterové pryskyfice, polyurethanové pryskyftice, kalafunu, kalafuny modifikované
kyselinou maleinovou nebo fenoly, silikony, pryskyfice obsahujici styren, napfiklad alkydové
pryskyfice, methakrylaty a polyestery, modovinové pryskyfice a vinylové pryskyfice, napfiklad
polyvinylacetaty nebo chloridy.

Ma-li byt vyrab&ny koncentrat natérové hmoty ve formé vodného koncentratu, pouziji se alky-
dové pryskyfice jak modifikované tak nemodifikované, polyesterové pryskyfice, akrylové prys-
kyFice, vinylové pryskyftice, napfiklad polyvinylacetitové a styren obsahujici pryskyfice, napfik-
lad obsahujici styren-butadien.

PouZiva-li se v mlecim stupni (a) pryskyfice, je tato pryskyfice obvykle ve formé astecek.

Jako organické kapaliny vhodné pro pouZiti v mlecim stupni (a) lze uvést kapaliny b&zné pouzi-
vané jako rozpoustédlova slozka koncentratu natérovych hmot nebo kapaliny, které jsou s témito
slozkami kompatibilni. Kapalinou miZe byt latka, ktera je pevna pfi béZné teplotg, ale je kapalna
pii zvysené teploté vznikajici v procesu mleti. Vhodnymi kapalinami jsou alifatické slouceniny,
jako je lakovy benzin, alkoholy a karboxylové kyseliny, aromatické slou¢eniny, jako je toluen
a xylen, které mohou byt smichany s dal$imi kompatibilnimi kapalinami a rozpoustédly, estery,
jako napfiklad ethylacett, methylacetat nebo butylacetat, ketony, jako je aceton, methylethyl-
keton a methylisobutylketon, ethery nebo etheralkoholy, jako je diethylether, diethylenglykol
a butylglykol, nebo smési ridznych alifatickych nebo aromatickych uhlovodikii a alkohold,
napfiklad xylen a butanol.

V mlecim stupni (a) lze mlit fluidizagni &inidlo spolu se surovym ftalocyaninem kovu. Vhod-
nymi fluidizadnimi ¢inidly jsou soli alifatickych amind s dlouhym fetézcem, naptiklad amind
s jednim nebo vice fetzci s alespofi 10 atomy uhliku, napfiklad s 10 az 20 atomy uhliku, se
sulfonovanym ftalocyaninem kovu, zejména sulfonovanym ftalocyaninem médi a s ftalocyaniny
bazickych kovl, jako je dimethylaminoethylftalocyanin médi.

Modifikovany surovy ftalocyanin kovu pFipraveny v mlecim stupni (a) ma obvykle velikost
astic od 5 do 50 um, ve srovnéani s asi 10 az 100 pm pro surovy ftalocyanin pfed mletim.
Procento ftalocyaninu ve formé beta krystalt se obvykle mletim sniZzi, i kdyZ v men$i mife nez
kdyZ se s ftalocyaninem mele organicka kapalina. Rozemlety produkt ma obecné charakteristiku
meziproduktu mletého v kulovém mlynu.

Pouziva-li se vmlecim stupni (a) pryskyfice, pouZiva se obecné v mnozstvi 0,1 az 50 %,
s vyhodou 2 aZ 30 %, zejména S az 15 %, hmotnostnich, vztaZeno na surovy ftalocyanin kovu.
JestliZe se v mlecim stupni (a) pouZiva organicka kapalina, pouZiva se v mnoZstvi obecné 0,1 az
20 % hmotnostnich, vztaZzeno na surovy ftalocyanin, takZe produkt mleciho stupné (a) je ve
formé &astedek, nikoliv spedeny nebo ve vihké formé.

Hnétaci stupeii (b) zpiisobu podle vynalezu se provadi ve vsadkovém hnétali nebo s vyhodou
v extrudéru, zejména v extrudéru s dvojitym $nekem, ktery mize mit napfiklad 1 az 30 misicich
zén, obvykle 3 az 20 misicich z6n. Modifikovany surovy ftalocyanin kovu ziskany ve stupni (a)
se plni do extrudéru ve smési s nosnou litkou néitérové hmoty, nebo se nosné latka nét&rové
hmoty mizZe do extrudéru pfivadét oddélené. Nosna latka nat€rové hmoty miZe sestivat zcela
z organické kapaliny, jakd byla popsana vyse jakozto kapalina vhodna pro pouZiti v mlecim
stupni (a), tj. z kapaliny b&Zné pouzZivané jako rozpoustédlova slozka koncentratu natérové hmoty
nebo kapaliny kompatibilni s takovou slozkou, kdy tato kapalina je kapalna pfi teploté mistnosti.
Alternativné miZe nosna latka natérové hmoty obsahovat jedno nebo vice rozpoustédel natérové
hmoty, naptiklad jednu nebo vice organickych kapalin, jak byly popsany vyse, popfipadé spolu
s jednim nebo vice pojivy natérové hmoty a popfipadé také dal$i znamé slozky nosné latky naté-
rové hmoty, jako jsou bézna aditiva.
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Ve vyhodném provedeni stupné (b) se modifikovany surovy ftalocyanin kovu ziskany ve stupni
(a) ptivadi do extrudéru spolu s organickou kapalinou, jako jsou jedna nebo vice kapalin popsa-
nych vyse jako pouzitelnych ve stupni (a). V dal$im vyhodném provedeni se modifikovany suro-
vy ftalocyanin kovu ziskany ve stupni (a) a organicka kapalina pfivadéji do extrudéru oddélené.
V obou provedenich se jakakoliv zbyvajici ¢ast nosné latky vyhodné dodava do extrudéru jednim
pfivodem pfed misici z6nu nebo do prvni misici zony.

Rozpoustédlova slozka natérové hmoty nosné latky natérové hmoty se miize ve stupni (b) pouzit
v mnozstvi 0,1 az 100 %, vyhodné 15 az 50 %, hmotnostnich, vztazeno na hmotnost ftalocyaninu
kovu. Teplota, pfi které se hnétaci stupefi (b) provadi, napfiklad teplota valce extrudéru, mize
byt obecné od 20 do 200 °C, s vyhodou od 50 do 150 °C. Stiihovy gradient poZzadovany u mate-
riald, které maji byt vytlatovany, lze upravit ipravou rychlosti $neku. Tento stfihovy gradient je
obvykle od 300 do 20 000 s, vyhodng 500 a2 5000 s™.

Povaha rozpoustédla, pojiva a ostatnich sloZek nosné latky natérové hmoty se obecné uréi podle
typu koncentratu natérové hmoty, ktery ma byt vyrabén. Zplsob podle vynalezu lze pouZit pro
vyrobu koncentrati natérovych hmot rizného typu, napiiklad pro natérové hmoty pro staveb-
nictvi, dekorativni natérové hmoty, bézné primyslové a automobilové natérové hmoty, které jsou
zaloZeny na organickych a vodnych rozpoustédlech.

Z rozpoustédel, ktera Ize pouZit, l1ze uvést jedno nebo vice rozpoustédel uvedenych vy3e pro
pouZziti v mlecim stupni (a).

Z pojiv, ktera lze pouzit, lze uvést jednu nebo vice pryskyfic uvedenych vy3e pro pouziti v mle-
cim stupni (a).

Jako ptiklady dalsich znamych sloZek nosnych latek natérovych hmot, které Ize hnist s ftalocya-
ninem ve stupni (b) nebo které se ptidavaji béhem nasledné upravy koncentratu natérové hmoty,
lze uvést pigmenty, napfiklad TiO, a oxidy Zeleza, povrchové aktivni latky, napfiklad polysilo-
xany, nastavovadla, plniva, egalizaéni prostfedky, ¢inidla zvy3ujici lesk, rheologicka kontrolni
¢inidla, fluidiza¢ni &inidla, jako jsou ta, uvedena vySe pro pouziti v mlecim stupni (a), smaceci
a dispergadni ¢inidla, napfiklad anionaktivni, neionogenni nebo kationaktivni Cinidla, stabiliza-
tory, odpéiiovade a odvzdusiiovale a ¢inidla proti zahlcovéni a vyplavovani, napfiklad silikonovy
olej, mastné kyseliny ricinového oleje a sojovy lecithin.

Pfi hnétacim stupni (b) mohou byt vzidjemna mnoZstvi modifikovaného surového ftalocyaninu
kovu ze stupné (a) a nosné latky natérové hmoty, kterd se maji hnist, takova, Ze hnétend smés,
a tedy i vznikajici koncentrat natérové hmoty, obsahuje od 20 do 80 %, s vyhodou 30 az 70 %
a zejména 40 az 60 %, hmotnostnich ftalocyaninu kovu. Produktem hnétaciho stupné je koncent-
rat natérové hmoty obsahujici ftalocyanin kovu v pigmentované formé. Koncentrat se mize redit
dali nosnou latkou natérové hmoty, ¢imz se ziska kone¢né natérova hmota nebo zfedény mezip-
rodukt, ktery se mizZe dodavat jako plnici surovina do pfipravy natérové hmoty a dale fedit nos-
nou latkou natérové hmoty, &imz se ziské kone&né natérova hmota. Redéni koncentritu se miize
provadét za pouziti béznych procedur.

Zpuisob podle vyndlezu je obzvlasté vhodny pro ptipravu koncentratl natérovych hmot, kde
ftalocyaninem kovu je ftalocyanin médi, ale také ho 1ze pouZit pro pfipravu koncentrati natéro-
vych hmot obsahuyjicich jiné ftalocyaniny kovil, napfiklad ftalocyanin zinku nebo ftalocyanin
niklu nebo zejména chlorovany a/nebo bromovany ftalocyanin médi.

Zptisob podle vynélezu lze pouZit pro pfipravu koncentratli natérovych hmot pro naté€rové hmoty
ruznych typi, véetné natérovych hmot pro stavebnictvi, dekorativnich natérovych hmot, obec-
nych primyslovych a automobilovych natérovych hmot.
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PredloZeny vynélez je bliZze objasnén nasledujicimi pfiklady, kde dily a procenta jsou minéna
hmotnostné, pokud nenf uvedeno jinak.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

8570 g surového ftalocyaninu (CuPc) a 430 g fenolické modifikované tvrdé pryskyfice se vloZi
do otadivého kulového mlynu a mele se po dobu 5 hodin, ¢imz se ziska rozemlety meziprodukt.
Krystalova forma rozemletého meziproduktu je ze 48 % alfa. Rozemlety meziprodukt se zavadi
do spolurotujiciho dvousnekového extrudéru (MP 2030 typ APV, Newcastle-under-Lyme. GB)
spolu s cetylalkoholem tak, Ze pomér CuPc k cetylalkoholu je 3:1. Celkova rychlost pfivadéni
prasku je 0,9 kg za hodinu. Nétérovy lak sestavajici z pfiblizné 5 dili melaminové pryskyfice, 8,
3 dili smési xylenu a butanolu 70:30 a 1, 7 dilt olejové alkydové pryskyfice se zavadi jako kapa-
lina do extrudéru pfed prvni misici zénu pouze jednim pfivodem rychlosti 0,6 kg za hodinu.
Teplota valce extrudéru je nastavena na 30 °C a rychlost $neku na 500 otacek za minutu, ¢imz se
dosahne st¥ihového gradientu 1674 s™. Vypoustéci teplota koncentratu je 30 °C. Vznikly koncen-
trat natérové hmoty ma obsah pigmentovaného CuPc 43 % hmotnostnich a je pfevadzné v beta
modifikaci.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pfipravy koncentratu natérové hmoty, vyznacujici se tim,zZe

(a) se surovy ftalocyanin kovu mele za zmensSeni velikosti jeho Eastic a vzniku modifikovaného
surového ftalocyaninu kovu a

(b) smés modifikovaného surového ftalocyaninu kovu se hnéte spolu s nosnou latkou natérové
hmoty obsahujici jedno nebo vice rozpoustédel pro natérovou hmotu, pfiCemz mnoZstvi ftalocya-
ninu kovu ¢&ini 20 az 80 % hmotnostnich hnétené smési a stfizny gradient ve hnétacim stupni (b)
&ini od 300 do 20 000 s, za zisku koncentratu natérové hmoty obsahujici ftalocyanin kovu
v pigmentové formé& dispergovany v nosné latce natérové hmoty.

2. Zpisob podle ndroku 1, vyznadujici se tim, Ze koncentrat natérové hmoty je na
bazi oleje a obsahuje melaminovou, polyesterovou, polyurethanovou, silikonovou, methakrylato-
vou, mocovinovou, vinylovou, véetné polyvinylacetatd ¢i chloridid, nebo styren-butadienovou

pryskyfici.

3. Zpisob podle naroku 1 nebo2, vyznacujici se tim, Ze se mleci stupeii (a) prova-
di v kulovém mlynu a surovy ftalocyanin kovu je ve smési s pryskyfici nebo s organickou kapa-
linou nebo s pryskytici a organickou kapalinou.

4. Zptsob podle naroku 3, vyznacujici se tim, Ze se jako pryskyfice pouZije alky-
dova pryskyfice, akrylova pryskyfice, celulézova pryskyftice, epoxidova pryskyfice, melaminova
pryskyfice, fenolicka pryskytice, polyesterova pryskyfice, polyurethanova pryskyfice, silikonova
pryskyfice, pryskyfice obsahujici styren, mo€ovinova pryskyfice nebo vinylova pryskyfice.
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5. Zpusob podle naroku 3, vyznacujici se tim, Ze organickou kapalinou je aroma-
tické rozpoustédlo, lakovy benzin, alkohol, karboxylova kyselina, ester, keton, ether nebo ether-
alkohol nebo jejich smési.

6. Zpisob podle kteréhokoliv znarokli 3 az5, vyznadujici se tim, Ze se pryskyfice
pouzije v mnozstvi 0,1 az 50 % hmotnostnich, vztazeno na hmotnost surového ftalocyaninu
kovu.

7. Zpusob podle kteréhokoliv z narokii 3 az6, vyznacujici se tim, Ze se organicka
kapalina pouzije v mnozstvi 0,1 aZ 20 % hmotnostnich, vztaZzeno na hmotnost surového ftalo-
cyaninu kovu.

8. Zpusob podle kteréhokoliv zndrokli 1 az 7, vyznaéujici se tim, Ze se hnétaci
stupeii (b) provadi v extrudéru.

9. Zpusob podle naroku 8, vyznacujici se tim, Ze se hnétaci stuperi (b) provadi
v extrudéru s dvojitym $nekem.

10. Zpisob podle naroku 8 nebo 9, vyznaéujici se tim, Ze se modifikovany surovy
ftalocyanin kovu zavadi do extrudéru spolu s organickou kapalinou pouzitou v mlecim stupni (a)
nebo se modifikovany surovy ftalocyanin kovu a organicka kapalina zavadi do extrudéru oddéle-
né.

11. Zpusob podle naroku 8, 9 nebo 10, vyzmadujici se tim, Ze se pouZije extrudér
s jednou nebo vice misicimi zénami a zbyla ¢ast nosné latky nat€rové hmoty se zavadi do extru-

déru jednim pfivodem pred misici zénu nebo do prvni misici zony.

12. Zpisob podle kteréhokoliv z narokti 1 az 11, vyzmnacéujici se tim, Ze se hnétaci
stupeii (b) provadi pfi teploté 20 az 200 °C.

13. Zpisob podle ndroku 12, vyznac¢ujici se tim, Ze se hnétaci stupeii (b) provadi pfi
teploté 50 az 150 °C.

14. Zpisob podle kteréhokoliv zndrokd 1 az 13, vyznadujici se tim, Ze hnétend
smés obsahuje 30 az 70 % hmotnostnich ftalocyaninu kovu.

15. Zpisob podle naroku 14, vyznaéujici se tim, Ze hnétend smés obsahuje 40 az
60 % hmotnostnich ftalocyaninu kovu.

16. Zpusob podle kteréhokoliv z narokd 1 az 15, vyzmacujici se tim, Ze nosna latka
natérové hmoty obsahuje také pojivo a poptipadé€ jedno nebo vice aditiv.

17. Zpisob podle kteréhokoliv z narokd 1 az 16, vyznadujici se tim, Ze ftalocyani-
nem kovu je ftalocyanin médi.

18. Zpisob podle naroku 17, vyznacujici se tim, Ze ftalocyanin médi je chlorovany.

19. Zptsob podle naroku 18, vyznaéujici se tim, Ze ftalocyanin médi obsahuje 1 aZ
20 % chloru.
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20. Natérova hmota, vyznacujici se tim, Ze je pfipravena fedénim koncentratu naté-
rové hmoty ziskaného zplisobem podle kteréhokoliv z narokii 1 aZ 19 nosnou latkou natérové
hmoty obsahujici jedno nebo vice rozpoustédel natérové hmoty.

Konec dokumentu
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